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Sij-^Qxaipodifizierte Sarl>aj}d4aSuFed?riv9l;e 

Pie Erf indung betriff t neue carbofui&tioneiXe Organqsilexan-Vsr- 
bindungen ? .die map ale Carbami dsaurees ter enffaasen kann un4 die 
aus minjiestens finer 81?rjak$i^:eintiei^ der Jferrael 

_ 2 ' R« R»> Q ' 

und gegebenerifalla weiteren Str^turein&elten der Pqrmel 

R' SiCL 

bestehen. w.obei |.edqcn. §indee^ens eine yon tausend 3l;r^tHreinljei- 
ten der ers$g^nann-1;en Fprmel entsgriento 

In dieaen ?ormeln, wie aucn in aamtiiehen naphf pipjideny iet 

R! ein gegebenenf alia, halogen- p^er cyaneufeatit^ierter Aikylr ? 
PyalQ.aikyl-? pder Ary^resV$i$ pis, zi| 1Q Kplile||sfgirf§tpmenj 

Rl' ein W§Sser§**Qf#§*8§ pder ein ^ethyl- pper Bnen^lreat, 

R'M ein Alfeyl- Bypipalfcylr, AlJcenyi-s 4ralfcyl- ? Malfcylaminp*? 
alk^ r? 4ryi- o4er. Aljcarylreel? iit bi§ zn Tp pniep|qf?= , 
atpjg,en| ■ ■• ■- 

Q gin bis efpngv«er|ig : er; J&lteM?£&9* Igftlf^ 

n ? ?| 5 e4er 4 ? 

a s Q, 1,2 Oder J g 

b » njill pder eine der ganzen Sabjen yoij- 1 bis 

© « Wertigkeitazah]. wpn Qs 
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« • 
Zahlenwerte an jeder S telle einer Mplekel 

unabbangig voneinander gewahlt sind. .' 

Wfm YwWybmgen- eignen H$k aH Mf tmg yermitteinse zyisBi®?^ . 

seMchteji s*:|.ipa1ti§$i.en Qbepfiaciifn? 4ie n)|t #u;£3tato|£eny^^/ 
Palyuretb,§nen, iiberzp^en we r dan, ferner aj-a ./g*f]^^J§jB|iffft^*£Vfir ' '.••^ 
Agentien 11114 aj.s Vqrprodukte zur . Herstellung yqn 'Ofggnopojyai joxaa-r 
barzen, - . " •■ •■ ■ .;-w* 

Zu ifcrer Reratellung verfabrt man erfihdu^gsggma.B in der- V/eiseV V 
dafi map • - v " 7 

entweder ein a^ylsubatituiertea Oarbarai^aauredfirivat der. Fornel. • 

L R" R"' 0 .• jc . 

y?orin, wie auch in den nachfolgenden Forme^n,. R ein Alkyl- 
o4er Cyclpalkylreat rait bis zu 6 Kohlenstof fatomen oder .ein 
Pbenylreat. ist,. oder .ein. Gemisch aolche.r Ver.bindu.ngen -oder 
ein G/emiscji (Jieaer y.erbindungen rait solcfyen der Form/el 
R'^Sif-QR)^ bei einer Tempera tur zwischen 20 und 100°C rait 
mindesteiia einera halben MoT V/asser je GrammacjLiivalent der 
RQoReste reagieren la-fit 

Oder ein aminpm.et^ylsubstitui.erte.s •P^ly#i4._q3Ean^ 4as aus mindes tens 
einer Struktureinfteit der Fqrmel 

y- • . . R» R»! 

lind Vreiteren Struktureinheiteny derail j'e'd'e fur sichVW^er' 
auplj dieaer Fprmel oder bis zu weniger als- deVen t.aus^eni--'' 
facjier Anzahl der Formel '■ . ' ■ * 

•••••••• :• .* / .-. - a 1 . • M .4~a- . . ,. ■ 

IF ' • ■ .' . " V 

?Rt3EFi ; Pht8 be§te^t ? rait einem Crjlpr^meis^^ 



in Segenwart einea tprtiaren Amins.feei einer Te'rnperatur 
zwiaehen 20 und 1 50 q C , gegebenenfjalls in Gegenvyart ernes 
inert en Ma^ngsmittels, urasetzt. . ., >\. .. : r. 



- 3 - 

Pur die vorangehend an erster Stelle aufgefuhrte hydroiytische 
Reaktlon verwendet man zur Beschleunigung ®tatt reinen Nassers 
vorteilhaft wSBrige Salzeaure mit 0,5 bis 10 Gewicntsprozent HC1= 
Gehalt und davon das Zwei- bis Funffache der Mindeatiaengeo Auch 
schwerf Ittchtige Sauren lasseri sich rerwenden, siad aber vor Iso= 
lierung dee Resktionsproduktes mit Hatriumhydroxyd Oder Triathyl- 
amin zu neutralisieren. Die Hydrolyse karm auch in Gegenwart eines 
fur solche Reaktionen an sich bekannten LSsungsmittels, wie AthaaOl 
Toluol Oder Tetrahydrofuraa, durchgefuhrt werdeao Hacfc Beeadiguag 
der Umsetzuag uud, falls erf orderlich,. neutralisation befreit man 
das Produkt von seiaea fltichtigea Beimeaguagea durch Erhitzea 
uater vermiadertera Druck und von gegebeaeafalls ausgeschiedeaem 
Salz durch Filtrierea oder Zeatrifugierea. 

Die der Hydrolyse zu uaterwerf enden sllylsubstituiertea Carbamid- 
sautfederivate erhalt man nach einem ah aaderer Stelle beschriebe- 
nea Verfahrea in der Weise, daS man ein Amiaomethylsilaaderivat 
der Forme 1 

(RO-} 3 _ m Si<R%=CH-|H 
: R" R w * 

rait einem Chloramelseasaureester. der Pormel 

Cl-C^CK-C^CH^l Q 
Oc Jc 

in Gegenwart eines tertiarea Amine bei einer Temperatur zwischen 
20 und 150°C 1) gegebenenfalls in Gegenwart eines inertea Lb'suags- 
mit tela, umsetzto • 

Vorzugsweiee ist fur dieee Umsetzung eine Temperatur zwischen 
50 und 120°C zu wahlen. Das tertiitre Ainin, beispielsweise Tri~ 
athylamin oder Pyridin, dient zur Saurebindung. AIs inertes 
LBsungsmittel laBt sich zum Beispiel Toluol oder Cyclohexan ver= 
wenden. 
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Mv die m Steiie angegebene Ausfuhft des ^rs^llftn^ 

verfahreng ; ye?w«a4?t inan aminoraethyXsubstitu-ierte.. PoJygitmae, 
vie sie nach bekennten Methoden .erhalitlieh sind, 'b^WpislmtHm- 
dureii Hydrolyee ua4 Kondenaa tion von. entspreefcenaen': Alk#*y.$Uaflgfl 



der Petrol. 



oder yon Gemiachen dieser AlkoxysiXane und aoiener Uv favml - ' 

%n den mien, wo von je hundert Struktureinneiten des nr'tt&?$m* 
produktes eiae Anzahi von 70 oder menr soicfre der Pormel 

S V i0 4.a - 7 \ 



spin soilen,. empfiehXt sich noqh die Kathode, toei der haXogen- 
metaylsubstituierte PoXygiXoxane aus Struktureinneiten der FormeXn 

■■ "fi^WM.-p-CWt-oatr w' und R' SiO, 

mit Awmoniak Oder primHren Aminen der Formal R*" NH^ zu den ent- 
sprechendan aminofflethyleubs tituierten PoXysiXoxanen umgesetzt 
werden. In analoger Iteiee erhaXt wan bekanntXich auch die voran- 
gettand erwi&aten AminoraetnyXsiianderivate der fotmel 

• (p^y^^)^fHp- . 

ToneHXtoft let in all. diesen FaXXea, oberhaXb 50 6 c siedende 
Amine, CycXonexyXamin, m verwenden, und zwar in solehen 

flengen, 4M eie eowohX aXe Reaktionsksmponente dee zu gewinnenden 
Produktee vie etaen ale gaurebinder und ale yerdunnungsmittel 
fungiereii. Die Reaktion m% *m denn bei einer Tempera tor zwi- 
echen 50 und m *c abXaufen und erhaXt nach Abfixtrieren des ans- 
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gefallenen Ainmoniumhalogenida und deatiilativer Entf ernung iiber- 
• achttaaigen Amina aiia dem Piltrat als Rucks tand die Aminomethyl- 
ailiciumverbindungeno 

Die bei den vorangehend beachriebenen verechiedenen Auaftihrungs- 
formen dea erf indungBgemafien Verfah'rena zu verwendenden Ghlor- 
ameiaenaaureeater erhalt man nacb bekannten terfahren durch 
Umaetzung von Phosgen mi t Hydroxy! verbindungen der Formel 



Beiapiel 1 

Man miacbt 50 g (0,158 Mol) F=Cyclohexyl=N-(methydiSthoxy8ilyl=. 
methyl) -urethan der Pormel ... 



(c 2 H 5 o-) 2 si(cH 3 )-CH r : 




«0-C 2 H 5 



mit 3,75 g (0,052 Mo'l) Trimethylathoxyailan, 40 cm 5 Ithanol und 
18 cm 5 wafiriger, 0,5 Gewichtaprozent HC1 enthal tender Salzaaure* 
Dae Gemiach erhitzt man zur Hydrolyae 4 Stunden lang zum Sieden 
unter Ruckf lufl und entf ernt dann leichtf luchtige Anteile daraue 
durch Druckminderung auf 12 Torr und Erhitzen bia auf 100°Co Der 
bei Raumtemperatur kaum noch flieflendej klare, hellgelbe -Rtlckstand 
ist daa Reaktionaprodukt der Pormel 



( CH 5 ) 5 Si-0-j-^i ( CH 3 ) -0- ~S i 




-G-0=O 2 H 5 



(CH 3 ) 3 



10 
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Das in diesem und dem nachstfolgenden Be is pie 1 verwendete silyi- 
substituierte Urethan laflt sich folgendermaBen herstellehi 

Zu 323 g (3,2 Mol) Cyclohexylainin gibt man allmahlich unter Ruhren 
227 g (1 Mol) Methyl- (brommethyl)-diathoxysilan, wobei die Tempe- 
ra tur auf ungefabr 65°C ansteigt. Anschlieftend erhitzt man das 
Reaktionsgemiseh weitere 2 Stunden lang auf 100°C und filtriert 
daa auegefallene Aminsalz nach Erkalten ab. Dureh f raktionierte 
Destination des Filtrate erhalt man bei 1,5~Torr zwischen 105 
und 110°C das N-Cyclohexyi-(aminomethyl)-meth.yldiathoxyailan 

( G 2 H 5 0» ) 2 Si ( CH 5 ) -CH 2 -NH^H^) 

mit.dem Brechungsindex n^ 0 = 1,4460. 98 g (0,4 Mol) davon und .44 g 

(0,44 Mol") Triathylamin l'dst man in 250 cm 5 Toluol und gibt dazu 

im Verlauf von 15 Minuten 45,8 g (0,42 Mol) Chlorameisensaureathyl 

ester. AnschlieBend erhitzt man das Reaktionsgemiseh eine Stunde 

lang zum Sieden unter Rttckf luQ und f iltriert das ausgef aliens 

Triathylammoniumchlorid nach Erkalten ab. Durch' Destination des 

Filtrate liber eine Rolonne gewinnt man bei 0,1 Torr zwischen 96 

und 100°C den gemafl den Beispielen 1 und 2 zu verwendenden Ester 

20 

mi t dem Brechungsindex n B = 1,4562. 



Beispiel 2 

Man mischt 46 g (0,145 Mol) U=Cyclohexyl-N-.(methyldiathoxy- 
.8ilylmethyl)=urethan mit 21,5 g (0,145 Mol) Dimethyldiathoxy- 
silan, 3,5 g (0,029 Mol) Trimethylathoxysilan und 33 cm 5 nor- 
maler w^flriger Salzsaure und erhitzt das Gemisch 4 Stunden lang 
auf 80°Co Dahach ftigt man 75 cm' Cyclohexan hinzu, trennt die 
wftflrige Phase ab und befreit die SiloxahlBaung bei 15 Torr und 
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maximal 100 P C von den fXiichtigen Anteileno m hinterbXeibt ein 
kXares* geXbliones 81- von einer Zuaammeneatzung entaprecaend der 
Formal . " ■ . 




Beispiel 3 

In 1QQ crn^ waeaerfreien ToXuoXe l§at man 11 g (0 P 11 MoX) friathyl- 
amin und 61,6 g (0,1 Gramma^uivaXent) MethyX«(taobu%laininomet;hyl) 
poXvaiXoxan dsr FormeX 



NH 

(eH 5 ) 2 GH-GH2 



\ 



1 2 

GH 2 -CH(CH 3 ) 




K 

gb 2 -chCgh 5 ) 2 



Zu dleser LBBung gibt man 174 g (0,1 Mol) Cnlorameisensaurepoly- 
gXykol eater der FormeX 



CX~C-< 

8 



(»C 2 H r 0-) 19 (-C 3 H r O-) 5 4 - 



»ora-uf die Tempera tur dieae® Reaktionsgemiaenea anf 48 C .sieigto 
Anschlie8end ernits* man das Gemiscfl eine Stunde Xeng anf 100 fl C p 
fix trier* daa auagefallene Ammonaal* ab und befr.ei* daa FiXtrat 
bei 0,5 Torr nnd maximal 100°C von rXticbtigan AnteiXen* j)&9 Reak- 
tionsprodukt hinterbXeibt aXs kXerea s in Waaaer XasXichea p helX= 
braunes 01, deseen ZueammenBetsung im weaentXicben der FormeX. 
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mi 

(CHj)gSi-O-^ /-Si(CH 3 )=0= 



GO-C-A 

(ch 3 ) 2 ch-4h 2 



N— C-OG 
CH 2 -CH(CH 3 ) 2 



eatapricht, worin -OG den Rest 
bedeutet* 





-ffi(CH 3 ) 2 

CHw 0. 
I 2- |i ..: 
N— — C-OG 

CH 0 -CH(C 



i 2 -y"vCH 3 ) 2 



w o -^8 ( -sv?->;i4- 



4 H 9 



Das fiir diese Umsetzung zu vertiendende isobutylaminomethylsubati- 
tuierte Polysiloxan kann auf folgende Weise hergestellt werderis 

Ein Gemisch von 3870 g (30 Mol) Diraethyldichlorsilan, 624 g (3 Mol) 
Methyl-(brommethyl)-dichlorsilan und 562 g (3 Mol) Dimethyl- ,. 
(brommethyl)-chlorsilan laBt man allmahlich in 10 Liter Wasser 
flieflen. Nach yollstandiger Hydrolyse trennt man die Olphase ab, 
tr'oeknet sie, gibt 3 Gewiehtsprozent Wasserstoffmontmorillonit . 
hinzu und erhitzt das Gemisch zur Aq.uilibrierung des Polysiloxans 
5 Stunden lang auf 150°C; dann filtriert man ea. Ala Filtrat er-» . 
halt man ein Methyl- (broinmethyl) -polysiloxan mit 15 Gewiehts- 
prozent Br-Gehalt, dessen Zusammensetzung im Mittel der Formel 



Si(.CH 3 ) 2 - 



Br'CH, 



04* 



j^-Si ( CH 3 ) ( CH 2 Br)-0-j^ ^-Si ( CH^-O-^- 



3i(CH 3 > 2 



H 2 CBr 



entspricht. 1940 g davon miacht man mit 2060 g (29 Mol) Isobutyl- 
amin und erhitzt das Gemisch allmahlich zum Sieden unter RuckfluS, 
das man 3 Stunden lang forts etzt. Nach Erkalten des Reaktionsgemi- 
schea filtriert man das darin ausgef allene Is obutylammoniumbromi d 
ab und befreit das Filtrat durch Druckminderung auf 0,5 Torr und 
Erhitzeri bis auf 1-30°C von flUchtigen Anteilen, Nach abermaligem . 
Piltrieren erhalt man ein Filtrat .von 50 cP Viskositat bei 20°C 
mi t einem: Gehalt von 2 , 27 Gewiehtsprozent Sticks toff in sekun- 
dS.ren und 0,24 Gewiehtsprozent Sticks toff in tertiaren Amino- .. 
grxippen, das gemafl dem vorangehend beschriebenen. Beispiel mit d em 
Chlorameiaensaurepoiygiykolester umzusetzen ist. 
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Dieser Ester lBBt sich f olgendermaflen ^rstellem 

In 700 g eines Polyoxyathylehoxypropyl^ dessen 
Zusammensetzung im Mittel der 



Ho4-(-C 2 H 4 -0- ) wH&T. 0 ^ U "tC 4 H, 



18 v " u 5"6 



14 



'4"9 



entspricht, leitet man unter RUhren 64 g Phosgen, das sich unter 
Tempera turanstieg auf 35°C lost* AnschlieBend erhitzt man das 
Reaktionsgemisch 2 Stundeh lang auf 80°C und bef reit es bei die- 
ser Tempera tur durch Druckminde.rung auf 12 bis 14 Torr von 
ttberschussigem Phosgen. Diese Behandlung beendet man, wenn der 
durch wiederholte Titration ermiitelte Chlorgehalt desi Reaktions- 
produktes . sich nicht mehr verringert- Bas hinterbleibende hell- 
braune Ql hat im Mittel die Zusammensetzung eines Chlorameisen- 
saurepolyglykolesters der im Bei spiel angegebenen Pormei. 



Beispiel 4 



In 2 Litem wasserfreien Toluols ISst man 157 g (1,37 Mol) Tri- 
atbylamin und 791 g (1,25 Grammaquivalent ) Methyl- ( cyclohexylami- 
nome thyl ) -polysiloxan der Pormei 



JJH-GH 



^i(CH 3 ) 2 -0^ 



SICH, 



worin die Anzahl 3p der linear gebundeneh Siloxaneinheiten je 
Molekel im Mittel 19 betragt, Zu dieser LBsung gibt man im Laufe 
von 25 Minuten 2350 g (1,375 Mol) des in Beispiel 3 beschriebenen 
Chlorameisensaurepolyglykolesters, wobei die Tempera tur des 
Reaktionsgemisches auf 50°C ansteigtv Dann erhitzt man das Gemisch 
eine Stunde lang auf 100*0,: filtriert das ausgef aliens Sals hach 
Erkalten ab und befreit das Piltrat von leichtf lUchtigeh Anteilen 
durch Druckminderuhg auf 0,5 Torr und Erhitzen auf 100 C. Es 
, hinterbleibt ein klares, in Nasser, lbsliches, honiggelbes 01 von 
1170 cP Viskositat bei 20°C, dessen Zusammensetzung annahernd der 

Pormei .*..-. 
le A 12 040 
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SiCH 3 

_ ...... ...... _J*-" 

entspricht. 

Das fUr dieee Umsetzung zu verwendende cyclohexylaminomethylsub- 
stituierte Polysiloxan kann auf f olgende Weise hergestellt werden: 

Bin Gemisch von 224 g (1,5 Mol) Methyltrichlorsilan, 3095 g (24 Hoi) 
Dimethyldichlorsilan und 844 g (4,5 Mol } Dime thyl- ( brorome thyl ) - 
chlorailan lafit man durch allmahliches Ei'nflieflen in 5 .Liter Was- . 
aer hydrolyaieren, trennt die dabei gebildete Polyailbxanphase an- 
achlieflend ab, trockhet sie und vermischt aie dann mi.t .3 Gewichts- 
prozent Wasseratof fmontmorilloni t . Dieses Gemisch erhitzt man 
zur Aqui 11 brie rung 5 Stunden lang auf 150°C und filtriert es nach- 
Erkalten. Das Piltrat enthalt 12,5 Jxewichtsprozent Brom in BrCH^- ' 
Gruppen. 2320 g da von mischt man mit 2420 g (24,4 Mol) Cyclohexyl- . 
amin und erhitzt daa Gemisch unter Riihren eine Stunde lang . auf : 
1P0°C. Man filtriert daa dabei ausgefallene Salz nacK Erkalten 
ab, befreit daa Piltrat bei 0,5 Torr und maximal 130°C von leicht- 
fltichtigen Anteilen und filtriert erneut. Das Piltrat hat 45 cP 
Viskositat bei 20°C und en thai t neb en 0,07 Gewichtsprozent. Stick- 
stoff tertiarer Aminogruppen 2,21 Gewichtsprozent Sticks toff in .;■ 
aekundaren Cyclohexylaminome thylgruppen • : Seine Z usamm ens e t zung 
iat im wesentlichen die der Pormel am Anfang dea Bei spiels. '. 

Beispiel 5 • • " : 

In 3. Litem Toluol lost man 2225 g (1 ,87 Grammaquivalent) eines 
Chlorameisensaurepolyglykolesters der Pormel 




rait 2,95 Gewichtsprozent Chlorgehalt, entsprechend einem Aquiva- 
lehtgewicht von 1202 g, also einem Zahlenwert r von annahernd 24, 

le A 12 040 



0 0 9^3 2/ 10 00 



= 11 



In dies e Lbaung giftt man unter Rtihren tropfenweise ein Gemisch 
vori 208- g (2,06 Mol) TriaHhylamin und 1090 g (1 ,87 Graimaquivalent) 
eines Methyl- (cyclohexylaminomethyl)=polysiloxana der Fbrmel 



NH-CH 2 -£si (CH 3 ) 2 -0^ 




SiOH, 



rait 3s im Mittel gleich 17. AnschlieBend erhitzt man das Reactions 
gemisch 2 Stundeh lang zum Sieden unter Rttckflufl, filtriert das 
auagef allene Tri&thylammoniumchlorid bei Raumtemperatur ab und 
befreit das Filtrat zunachst bei 12 Torr und. 1Q0°C, spater bei 
0,5 Torr und 130°C vom Lbsungsmittelo Das hihterbleibende Poly- 
siloxan-raodif izierte Polyatherearbamat ers.tarrt bei -Raumtemperatur, 
schrailzt bei ungefahr 25°Cund hat bei 30°C eine Viskositat von 
520 cP. Es ist in Wasser klar loslich, seine Zusammensetzung ent- 
spricht annahernd der Pormel .. 



C 4 H 9 H^-C 2 H 4 ^- J~N-CH 2 4-Si ( CH3 ) g-ot 

0 ^ JS 



SiCH, 



Das fur dieses Beispiel zu yerwendende cyclohexylaminomethylsub- 
stituierte Polys iloxan kann in der Weise hergestellt warden, daQ 
man zunachst -ein Gemisch von 132 g (0,89 Mol) Methyl trichlorallan, 
1600 g (12,4 Mol) Dime thyl dichlorsilan und 498 g (2,66 Mol) Di- 
me thyl-(brommethyl)-chlqrsilah analog, wie zu Beispiel 4 beschrie- 
ben, hydrblytisch zu einem Polysiloxan der Pormel 



BrCH 2 -fsi(CH 3 ) 2 -0] ¥ J 



SiCH, 



L " " J3 

mit 15 Gewichtsprozent Br-Gehalt umsetzt. 1250 g davon laflt man 
dann in 1400 g auf 100°C erhitztea Cyclohexylamin tropfen, halt 
das Gemisch eine weitere Stunde lang bei 100°C und filtriert es 
nach Abkuhlen. Aus den Filtrat entfernt man die leichtfluchtigen 
Anteile zunachst durch Erhitzen bis auf 100°C bei 14 Torr und filr 
„en Rest dann durch sweiraalige Behandlung. in einem DUnnachicfatver- 
dampfer bei 0', 
Le A 12 040 
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eiamal und erhfilt als Piltrat ein hellgelbes 01 von 42 eP Viskosi 
tat bei 20°C 9 das neben 0,08 Gewichtsprozent Sticks toff in 
tertiaren Aminogruppen 2,4 Gewichtsprozent Sticks toff in seinen' 
sekundaren Cyclohexylaminomethylgruppen enthalt und das nun, wie 
vorangehend beschrieben, mit dem Chlorameisensaureester eines 
PolySthylenglykolmonobutyiathers umzusetzen ist. '_. 

Diesen Ester kann man herstellen, indem man eirien durch £thoxy- 
lierung von n-Butanol erhaltenen Polyather mit. 1,63 Gewichtspro- 
zent HO-Gehalt, entsprechend einem Molgewicht von 1043 g, analog 
dem im Anschlufi an Beispiel 3 angegebenen Verfahren mit Phosgen 
umsetzt. 

Beispiel 6 

In 1,5 Litem wasserfreien Toluols lost man 71 g (0,7 MoT) Tri- 
athylamin und 598 g (0,5 Grammaquivalent) eines Methyl- (cyclohexyl 
aminomethyl)-pplysiloxans der Formel 

H-CH 2 -Si ( CH 5 ) 2 =ji-Si ( CH 3 ) 2 ~^ ) - S H CH 3 ) 2 -CH 2 -jJH . 



H 



H 



Zu dieser LSsung gibt man. 138 g (0,5 Gramm^uivalent) Octaathylen- 
glykolbischiorameisensaureester mit 12,9 Gewichtsprozent Chlor- 
gehalt, wobei die Temperatur des Reaktionsgemisches auf 45°C an- 
steigt. Man erhitzt das Gemisch 2 S tumien lang zum Sieden un-ter 
RUckflufl, filtriert das ausgefallene Triathylammoniumchlorid bei 
Raumtemperatur ab und befreit das Piltrat vom Losungsmittel durch 
Erhitzen bis auf 80°C zunachst bei 14 Torr, spacer bei 0,5 Torr. 
Das hinterbleibende Reaktionsprodukt ist ein klares, hellgelbes . 
Ql von 3650 cP Viskosi tat bei 20°C, zusammengesetzt aus Polymer-, 
segmenten der Pormel .'';•„: 
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«£o-Si ( GH 3 ) (OHj) g-'CH^-H J-O^gB^-O^^H^ 
-£si ( GH 3 ) r 0^q=Sl ( CH 3 ) 2 -CH 2 -J^-(>4^ 2 H 4 -C^ r CH 2 



Das in dies em Beispiel zu verwendende eye 1 ohexy laminome thy lsub- 
stituierte Polysiloxan lafit sich in der Weise hers tellen, dafi 
man zunachst ein Gemisch von 866 $ (2,92 Mai) Ootamethylcyclote- 
trasiloxan, 133,5 g (0,41.7 Mol). 1 , 3-DMbrommethyl)-tetramethyl- 
disiloxan und 30 g Wasserstoffmontmorillonit zttr aquilibrierenden 
Umverteilung der Siloxaneinbeiten 5 Stundeft lang auf 150°C erhitzt 
und das so erhaltene, 6,5 Gewichtsprozent HgC-gebundenes Brom 
enthaltende Polysiloxan yon einer mittler Zusammensetzung der 
Pormel 

BrCH 2 »Si(CH 3 ) r ()^i(CH 3 > 2 =0^i(CH 5 ) 2 -CH 2 Br 

nach Erkalten filtriert. Von dem Piltrat laBt man dann 934 g in 
500 g auf 80°C erwarmtes Cyclohexylamin tropfen 9 erhitzt das Ge- 
misch unter RUhren eine Stunde lang auf 100°C und filtriert es 
nach Abkuhlen auf Raumtemperatur. Das; Piltrat befreit . man von 
leichtflUchtigen Anteilen durch Erhitzen bis auf 185 °C bei 14 Torr 
und filtriert es danach nochmalso Das Piltrat ist ein gelbes 01. 
von 43 cP Viskositat bei 20°0, das neb en 0,05 Gewicbtsprozent 
tertiar gebundeneri Stickstoffs 1,17 Gewichtsprozent Stickstof f 
in seinen sekundaren Cyclohexylaminomethylgruppen ehth&lt und 
dessen Zusammensetzung im wesentlichen der am Anfang des Bei= 
spiels angegebenen Pormel entspricht* 
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Patentangpruche i.. 

1o Siloxantoodifizierte Carbamids aur ed e ri va t e 9 bestehend aus 
mindestens einer Struktureinheit der Forrael . 



T~ -' R" R«» 0 



und weiteren Struktureinheiten, deren jede fur sich entweder de 
vorgenannten Forme! oder bis zu weniger als deren tausendfacher 
Anzahl der Formel 



a 4- a 



entspricht, worin 



R 1 ein gegebenenfalls halogen- Oder cyansubstituierter Alkyl-, 
Cycloalkyl- oder Aryirest mit bis zu 10 Kohlenstof fatomen, 

R" ein Wasserstoff a torn oder ein Methyl- oder Phenylrest, 

R 1 " ein Alkyl-, Cycloalkyl- „ Aikenyl-, Aralkyl-, Dialkyiami.no- 
alkyl-, Aryl- oder Alkarylrest nit bis zu TO Kohlens toff- . 
atomen 9 

Q ein ein- bis sechswertiger gesattigter aliphatischer Kohl en- 
wasserstoffrest rait bis zu 6 Kohlens toff a toraen, 

m =0, 1 Oder 2, 
n = 2, 5 oder 4, 

a = 0, T, 2 oder 3 , -. • •' 

b = null Oder eine der ganzen Zahlen von 1- bis 200, 
e = Wertigkeitszahl von Q ist," 

wobei diese Rests und Zahlenwerte an jeder Stelle einer rtblekel 
unabhangig voneinander gswahlt sind. 

2. Verfahren zur Herstellung von siloxanmodifizierten Carbamid- 
saurederivaten nach Anspruch T, dadurch gekehnzeichnet, daB man. 
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entweder ein silylatubstituiertes Carbamidaaurederiva.t der Pormel 



c 



worin R ein Alkyl-, oder Cycloalkylrest mit Ms zu 6 Kohlen- 
stoffatomen oder ein Phenylrest ist, oder ein Gemisch solcher 
Verbindungen oder ein Gemisch dieser Verbindungen mit solchen 
der ..Pormel R» a Si(-0R) 4=a bei einer Tempera tur zwischen 20 . 
und 100°C mit mindestens einem halben Mol Wasser je Gramm- 
aquivalent der R0=Reste reagieren laSt 
Oder ein aminome thylsuba ti tuiertes Polysiloxan, bestehend aus 
mindeatena einer Struktureihheit der Pormel 



0 M Si(R') m -CH-HH 
HT • R" R"' 



und weiteren Struktureinheiten, deren jede fur sich der.vcr- 
genannten Pormel oder der Pormel 



*V i0 4-a 



entspricht, mit einem Chlorameisensaureester der Pormel 

0 Jc " 

in Gegenwart eines tertiaren Amins bei einer Temperatur 
zwischen 20 und 150°C, gegebenenfalls in Gegenwart eines" 
inerten Losungamittels, umsetzt. - 
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